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Р А З Р А Б О Т А Н А :  Ц е н т р а л ь н о й  л а б о р а т о р и е й  П Г О  “Ц е н т р к а з г е о л о г и я " , 

Ц е н т р а л ь н о й  л а б о р а т о р и е й  П Г О  " Ю ж к а з г е о л о г и я " , 

Ц е н т р а л ь н о й  л а б о р а т о р и е й  П Г О  " П р и м о р г е о л о г и я ” , 

Т у л ь с к и м  ф и л и а л о м  Ц е н т р а л ь н о г о  н а у ч н о - и с с л е д о в а т е 

л ь с к о г о  г е о л о г о р а з в е д о ч н о г о  и н с т и т у т а  (ТФ Ц Н ИГРИ)

И С П О Л Н И Т Е Л И :  Н.В. Б е к к е р  Ц Л  П Г О  “Ц е н т р к а з г е о л о г и я " ,

A .  А. К о с т е р и н а

B .  Г. В л а с ю к  Ц Л  П Г О  “Ю ж к а з г е о л о г и я " ,  Л .В. М ш ц е н к о ,  

Е.А. Де м и ч е в а ,  С.И. Т о р о п о в а ,  О.Н. К а н т у р  Ц Л  П Г О  

“П р и м о р г е о л о г и я " ,  В.А. С и д о р о в ,  Т-Ф. Р о м а н е н к о

(ТФ ЦНИГРИ)

У Н И Ф И Ц И Р О В А Н А :  Н . В . Б е к к е р  Ц Л  П Г О  “Ц е н т р к а з г е о л о г и я "

П Р Е Д С Т А В Л Е Н А  К  У Т В Е Р Ж Д Е Н И Ю :  Н а у ч н ы м  с о в е т о м  п о
а н а л и т и ч е с к и м  м е т о д а м  п р и  В И М С е  
( п р о т о у  N  65  о т  0 5 . 0 2 . 9 1  г.)

/ ^ ) ; | : Й р ё д с е я т е л ь  Н С А М  О с т р о у м о в

Г ^ Л ' ^ Й Й Д ^ | т е л ь  с е к ц и и
\ ^ ^ < ^ ^ 9 в ь р ^  м е т о д о в  \ / .  &с<у. г . А . С и д о р е н к о

Х ' Ч ^ % ч | Ц Е т  с е к р е т а р ь  (Р'. —  0 - Н . С м и р н о в а

У Т В Е Р Ж Д Е Н А : В с е р о с с и й с к и м  н а у ч н о - и с с л е д о в а т е л ь с к и м  
и н с т и т у т о м  м и н е р а л ь н о г о  с ы р ь я

Зам. д и р е к т о р а

1 9 9 1 г .  

■Г. В. О с т р о у м о в

Р е д а к т о р О . М . Ж е л е з н я к

И н с т р у к ц и я  с о с т а в л е н а  • и  а т т е с т о в а н а  в  с о о т в е т с т в и и  с 

О С Т  4 1 - 0 8 - 2 0 5 - 8 1  " У п р а в л е н и е  к а ч е с т в о м  а н а л и т и ч е с к о й  р а б о т ы .  

П о р я д о к  и  с о д е р ж а н и е  р а б о т ы  п о  а т т е с т а ц и и  м е т о д и к  к о л и ч е с т в е н н о г о  

а н а л и з а  м и н е р а л ь н о г о  с ы рья".



Н С А М  н 3 4 5 - Ф

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  М И Н Е Р А Л Ь Н Ы Х  Ф О Р М  С В И Н Ц А  В Р У Д А Х  

И  П Р О Д У К Т А Х  И Х  О Б О Г А Щ Е Н И Я  М Е Т О Д О М  Х И М И Ч Е С К О Г О  

Ф А З О В О Г О  А Н А Л И З А

Н а з н а ч е н и е  и  о б л а с т ь  п р и м е н е н и я  м е т о д и к и

М е т о д и к а  п р е д н а з н а ч е н а  д л я  о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а н и й  м и н е р а л ь н ы х  

ф о р м  с в и н ц а  в с в и н е ц с о д е р ж а щ и х  р у д а х  и  п р о д у к т а х  и х  о б о г а щ е н и я  п р и  

с о д е р ж а н и и  в  н и х  с в и н ц а  н е  м е н е е  0 , 3  %.

В  н а с т о я щ е й  м е т о д и к е  д а н ы  д в е  с х е м ы  а н а л и з а  д л я  о к и с л е н н ы х ,  а 

т а к ж е  с м е ш а н н ы х  и  с у л ь ф и д н ы х  р у д .

С м е ш а н н ы е  р у д ы  б л и з к и  п о  м и н е р а л ь н о м у  с о с т а в у  к  с у л ь ф и д н ы м ,  

н о  в о т л и ч и е  о т  п о с л е д н и х ,  х а р а к т е р и з у ю т с я  б о л е е  в ы с о к и м  

с о д е р ж а н и е м  а н г л е з и т а  и  ц е р у с с и т а .

О к и с л е н н ы е  р у д ы  с у щ е с т в е н н о  о т л и ч а ю т с я  п о  м и н е р а л ь н о м у  

с о с т а в у  о т  с м е ш а н н ы х  и  с у л ь ф и д н ы х .  И м  п р и с у щ е  р а з н о о б р а з и е  

с в и н е ц с о д е р ж а щ и х  м и н е р а л ь н ы х  ф о р м .

В ы б о р  с х е м ы  а н а л и з а  з а в и с и т  о т  т и п а  и с с л е д у е м о й  р у д ы ,  к о т о р ы й  

у с т а н а в л и в а ю т  п р е д в а р и т е л ь н ы м  и з у ч е н и е м  е е  м и н е р а л ь н о г о  и

э л е м е н т н о г о  с о с т а в а .

О п р е д е л я е м ы е  м и н е р а л ь н ы е  ф о р м ы  и  и н т е р в а л ы  с о д е р ж а н и й  в н и х  

с в и н ц а  д а н ы  в т а б л .  I.

П р и м е н е н и е  д а н н о й  м е т о д и к и  к  а н а л и з у  р у д  д р у г и х  т и п о в  т р е б у е т  

с а м о с т о я т е л ь н о г о  и с с л е д о в а н и я .

С у щ н о с т ь  м е т о д и к и

М е т о д и к а  о с н о в а н а  н а  с е л е к т и в н о м  р а з д е л е н и и  м и н е р а л ь н ы х  ф о р м  

с в и н ц а  п у т е м  о б р а б о т к и  и с с л е д у е м о й  п р о б ы  р а з л и ч н ы м и

р а с т в о р и т е л я м и  и  п о с л е д у ю щ е м  о п р е д е л е н и и  с о д е р ж а н и й  с в и н ц а  з 

р а с т в о р е  а т о м н о - а б с о р б ц и о н н ы м 1 , п о л я р о г р а ф и ч е с к и е 2  (до 5%) и  

т и т р и м е т р и ч е с к и м 4 (бол е е  5%) м е т о д а м и .

П р и  ф а з о в о м  а н а л и з е  о к и с л е н н ы х  р у д  и  п р о д у к т о в  и х

о б о г а щ е н и я 5 ’9 (рис.I) р а з д е л е н и е  м и н е р а л ь н ы х  ф о р м  с в и н ц а  

о с у щ е с т в л я ю т  п о с л е д о в а т е л ь н о :

-  д л я  и з в л е ч е н и я  с в и н ц а ,  с в я з а н н о г о  с ц е р у с с и т о м  и  а н г л е з и т о м ,  

п р о б у  о б р а б а т ы в а ю т  1 5 % - н ы м  р а с т в о р о м  а ц е т а т а  а м м о н и я ,  п о д к и с л е н н ы м  

у к с у с н о й  к и с л о т о й ;
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Н С А М  N 3 4 5 - Ф

О п р е д е л я е м ы е  м и н е р а л ь н ы е  ф о р м ы  и  и н т е р в а л ы  

с о д е р ж а н и й  с в и н ц а

Т а б л и ц а  I

М и н е р а л ь н а я  ф о р м а  с в и н ц а И н т е р в а л  с о д е р ж а н и й  
с в и н ц а ,  %

О к и с л е н н ы е  р у д ы

С в и н е ц  ц е р у с с и т а  и  а н г л е з и т а  
( с у м м а р н о е  с о д е р ж а н и е ) 0 , 0 2 - 1 0 , 0

С в и н е ц  п и р о м о р ф и т а ,  к о р о н а д и т а  
и  в а н а д и н и т а  ( с у м м а р н о е  сод е р ж а н и е ) 0 , 0 2 - 5 , 0

С в и н е ц  г а л е н и т а 0 , 0 2 - 0 , 2

С в и н е ц ,  с в я з а н н ы й  с н е р у д н ы м и  
м и н е р а л а м и  (плюм б о я р о з и т о м ,  
п л ю б м о г у м м и т о м  и  др.) 0 , 0 2 - 2 , 0

С м е ш а н н ы е  и  с у л ь ф и д н ы е р у д а

С в и н е ц  о к и с л е н н ы х  м и н е р а л ь н ы х  
ф о р м  ( с у м м а р н о е  с о д е р ж а н и е ) 0 , 0 2 - 5 , 0

С в и н е ц  г а л е н и т а 0 , 2 - 5 , 0

-  д л я  и з в л е ч е н и я  свинца, с в я з а н н о г о  с  п и р о м о р ф и т о м ,  

к о р о н а д и т о м  и  в а н а д а н и т о м ,  о с т а т о к  I о б р а б а т ы в а ю т  2 5 % - н ы м  

р а с т в о р о м  х л о р и д а  натрия, п о д к и с л е н н ы м  с о л я н о й  к и с л о т о й  с 

д о б а в л е н и е м  а с к о р б и н о в о й  кислоты,-

-  д л я  и з в л е ч е н и я  свинца, с в я з а н н о г о  с г а л е н и т о м ,  о с т а т о к  П  

о б р а б а т ы в а ю т  с м е с ь ю  1 5 % - н о г о  р а с т в о р а  а ц е т а т а  а м м о н и я ,  

п о д к и с л е н н о г о  у к с у с н о й  к и с л о т о й ,  и  п е р о к с и д а  в о д о р о д а  в  

с о о т н о ш е н и и  9:1;

-  д л я  и з в л е ч е н и я  свинца, с в я з а н н о г о  с  н е р у д н ы м и  м и н е р а л а м и ,  

о с т а т о к  Ш  о б р а б а т ы в а ю т  с м е с ь ю  с о л я н о й  и  а з о т н о й  к и с л о т  в  

с о о т н о ш е н и и  3: 1  с д о б а в л е н и е м  ф т о р и д а  а м м о н и я .

П р и  ф а з о в о м  а н а л и з е  с м е ш а н н ы х  и  с у л ь ф и д н ы х  р у д  и  п р о д у к т о в  и х  

о б о г а щ е н и я  (ри с . 2) д л я  и з в л е ч е н и я  о к и с л е н н ы х  м и н е р а л ь н ы м и  ф о р м  

с в и н ц а  п р о б у  о б р а б а т ы в а ю т  0 , 5  н  р а с т в о р о м  г и д р о к с и д а  н а т р и я  с 

д о б а в л е н и е м  а с к о р б и н о в о й  кислоты. Д л я  и з в л е ч е н и я  с в и н ц а  г а л е н и т а  

о с т а т о к  о б р а б а т ы в а ю т  с м е с ь ю  с о л я н о й  и  а з о т н о й  к и с л о т .
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НСАМ и 345-Ф

Н а в е с к а  п р о б ы

о б р а б о т к а  1 5 % - н ы м  р а с т в о р о м  а ц е т а т а  а м м о н и я ,  п о д к и с л е н н ы м
у к с у с н о й  к и с л о т о й

Ф и л ь т р а т  I

1
О с т а т о к  I

о п р е д е л е н и е  с в и н ц а  
ц е р у с с и т а  и  а н г л е з и т а

о б р а б о т к а  2 5 % - н ы м  р а с т в о р о м  х л о 
р и д а  н а т р и я ,  п о д к и с л е н н ы м  с о л я 
н о й  к и с л о т о й ,  с  д о б а в л е н и е м  а с 
к о р б и н о в о й  к и с л о т ы

1
Г

Ф и л ь т р а т  П

1

О с т а т о к  П

о п р е д е л е н и е  с в и н ц а  п и р о 
м о р ф и т а ,  к о р о н а д и т а  и  в а -  
н а д и к и т а

о б р а б о т к а  с м е с ь ю  п о д к и с л е н н о г о  
у к с у с н о й  к и с л о т о й  1 5 % - н о г о  р а с т 
в о р а  а ц е т а т а  а м м о н и я  и  п е р о к с и д а  
в о д о р о д а  в  с о о т н о ш е н и и  9 : 1

1

1
Ф и л ь т р а т  Ш

1
О с т а т о к  Ш

о п р е д е л е н и е  с в и н ц а  г а л е н и т а о з о л е н и е ,  п р о к а л и в а н и е , о б р а б о т 
к а  с м е с ь ю  с о л я н о й  и  а з о т н о й  к и с 
л о т  с  д о б а в л е н и е м  ф т о р и д а  а м м о н и я  
о п р е д е л е н и е  с в и н ц а ,  с в я з а н н о г о  с  
н е р у д н ы м и  м и н е р а л а м и

Р и с .  I. С х е м а  ф а з о в о г о  а н а л и з а  о к и с л е н н ы х  р у д  
и  п р о д у к т о в  и х  о б о г а щ е н и я



НСАМ и 345-Ф

Н а в е с к а  п р о б ы

о б р а б о т к а  0 , 5  н  р а с т в о р о м  г и д р о к с и д а  

н а т р и я  с  д о б а в л е н и е м  а с к о р б и н о в о й  к и с л о т ы

Ф и л ь т р а т О с т а т о к

о п р е д е л е н и е  с в и н ц а  
о к и с л е н н ы х  м и н е р а 
л ь н ы х  ф о р м

о з о л е н и е ,  п р о к а л и в а н и е ,  
о б р а б о т к а  с м е с ь ю  с о л я н о й  
и  а з о т н о й  к и с л о т ;  
о п р е д е л е н и е  с в и н ц а  г а л е н и т а

Р и с .  2. С х е м а  ф а з о в о г о  а н а л и з а  с м е ш а н н ы х  и  с у л ь ф и д н ы х  
р у д  и  п р о д у к т о в  и х  о б о г а щ е н и я

П р и  а н а л и з е  с у л ь ф и д н ы х  и  с м е ш а н н ы х  р у д  д о п у с к а е т с я  

о п р е д е л е н и е  с в и н ц а  г а л е н и т а  п о  р а з н о с т и  м е ж д у  о б щ и м  с о д е р ж а н и е м  

с в и н ц а  в  п р о б е  (по д а н н ы м  э л е м е н т н о г о  а н а л и з а )  и  у с т а н о в л е н н ы м  

с о д е р ж а н и е м  с в и н ц а ,  с в я з а н н о г о  с о к и с л е н н ы м и  м и н е р а л а м и .

С р е д с т в а  и з м е р е н и я  и  в с п о м о г а т е л ь н ы е  у с т р о й с т в а

1. С п е к т р о ф о т о м е т р  а т о м н о - а б с о р б ц и о н н ы й  с  и с т о ч н и к о м  и з л у ч е н и я  

д л я  с в и н ц а .

2 .  П о л я р о г р а ф  п е р е м е н н о т о к о в ы й ,  о с ц и л о г р а ф и ч е с к и й  и л и  

п о с т о я н н о т о к о в ы й  л ю б о й  м а р к и .  Э л е к т р о д  с р а в н е н и я  -  н а с ы щ е н н ы й  

к а л о м е л ь н ы й .

3 .  В е с ы  л а б о р а т о р н ы е  т и п а  В Л Р - 2 0 0 . В е с ы  п о в е р я ю т  о д и н  р а з  в  г о д .

4. А п п а р а т  д л я  в с т р я х и в а н и я  т и п а  А В У - I ,  о б е с п е ч и в а ю щ и й  1 2 0  

к о л е б а н и й  в м и н у т у .

5. М у ф е л ь н а я  п е ч ь  с т е р м о р е г у л я т о р о м ,  о б е с п е ч и в ю щ а я  н а г р е в  д о  

8 0 0 ° С .

6. Б а л л о н ы  с о  с к и ж ж е н н ы м  г а з о м  ( а ц е т и л е н  и л и  п р о п а н - б у т а н ) .

7 .  p H - м е т р  л ю б о й  м а р к и .
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Н С А М  N 3 4 5 - Ф

Р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы ,  м а т е р и а л ы

1 .  А з о т н а я  к и с л о т а  х . ч . ,  Г О С Т  4 4 6 1 - 7 7 ,  р а з б а в л е н н а я  1:2, 1 : 1 9 -

2 .  С е р н а я  к и с л о т а  х . ч . ,  Г О С Т  4 2 0 4 - 7 7 ,  р а з б а в л е н н а я  1:1, 1 : 1 9 .

3 .  С о л я н а я  к и с л о т а  х . ч . ,  Г О С Т  3 1 1 8 - 7 7 ,  р а з б а в л е н н а я  1:1, 1 : 3 ,

1 : 19.

4. А с к о р б и н о в а я  к и с л о т а  х . ч . ,  Г О С Т  4 8 1 5 - 7 6 .

5. В и н н а я  к и с л о т а  ч . д . а . ,  Г О С Т  5 8 1 7 - 7 7 .

6. У к с у с н а я  к и с л о т а  х . ч . ,  Г О С Т  6 1 - 7 5 .

7. А м м и а к  в о д н ы й  ч . д . а . ,  Г О С Т  3 7 6 0 - 7 9 .

8. А м м о н и я  а ц е т а т  х . ч . ,  Г О С Т  3 1 1 7 - 7 8 ,  2 % ,  15%, 2 0 % - н ы е  

р а с т в о р ы .

9. АММОНИЯ ф т о р и д  ч . д . а . ,  Г О С Т  5 4 1 8 - 7 5 .

10. В о д о р о д а  п е р о к с и д  х . ч . ,  Г О С Т  1 0 9 2 9 - 7 6 .

11. К а л и я  д и х р о м а т  х . ч . ,  Г О С Т  4 2 2 0 - 7 5 ,  0,1 н  р а с т в о р .

12. К а л и я  н и т р а т  х . ч . ,  Г О С Т  4 1 4 4 - 7 9 .

13. К а л и я  п е р м а н г а н а т  х . ч . ,  Г О С Т  2 0 4 9 0 - 7 5 ,  1 % - н ы й  р а с т в о р .

14. М е д и  (П) х . ч . ,  Т У - 6 - 0 9 - 3 7 5 7 - 7 4 ,  1 % - н ы й  р а с т в о р .

15. Н а т р и я  г и д р о к с и д  х . ч . ,  Г О С Т  4 3 2 8 - 7 7 ,  0 , 5  н  р а с т в о р .

16. Н а т р и я  с у л ь ф и д  9 - в о д н ы й  ч . д . а . ,  Г О С Т  2 0 5 3 - 7 7 ,  5 % - н ы й  

р а с т в о р .

17. Н а т р и я  х л о р и д  х . ч . ,  Г О С Т  4 2 3 3 - 7 7 ,  2%, 2 5 % - н ы е  р а с т в о р ы .

18. С в и н е ц  м е т а л л и ч е с к и й  ч., Г О С Т  3 7 7 8 - 7 7 .

19. А ц е т а т н ы й  б у ф е р н ы й  р а с т в о р .  К  2 0 % - н о м у  р а с т в о р у  а ц е т а т а  

а м м о н и я  п р и л и в а ю т  у к с у с н у ю  к и с л о т у  д о  p H  5, 7 .  К и с л о т н о с т ь  и з м е р я ю т  

р Н - м е т р о м .

2 0 .  Р а с т в о р и т е л ь  I. В  м е р н у ю  к о л б у  н а  I л  ц и л и н д р о м  н а л и в а ю т  

2 0  м л  у к с у с н о й  к и с л о т ы ,  д о л и в а ю т  д о  м е т к и  1 5 % - н ы м  р а с т в о р о м  

а ц е т а т а  а м м о н и я  и  п е р е м е ш и в а ю т .

21. Р а с т в о р и т е л ь  2  ( с в е ж е п р и г о т о в л е н н ы й ) .  В  м е р н у ю  к о л б у  н а  

1 л  н а л и в а ю т  4 0 0 - 5 0 0  м л  2 5 % - н о г о  р а с т в о р а  х л о р и д а  н а т р и я ,  5 м л  

с о л я н о й  к и с л о т ы ,  п е р е м е ш и в а ю т ,  д о б а в л я ю т  2 0  г  а с к о р б и н о в о й  

к и с л о т ы ,  д о л и в а ю т  д о  м е т к и  р а с т в о р о м  х л о р и д а  н а т р и я  т о й  ж е  

к о н ц е н т р а ц и и  и с н о в а  п е р е м е ш и в а ю т .

2 2. Р а с т в о р и т е л ь  3 ( с в е ж е п р и г о т о в л е н н ы й ) .  П е р о к с и д  в о д о р о д а  

с м е ш и в а ю т  с р а с т в о р и т е л е м  I в  с о о т н о ш е н и и  1:9.
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23- Р а с т в о р и т е л ь  4 ( с в е ж е п р и г о т о в л е н н ы й ) . В  м е р н у ю  к о л б у  на 

I л  п о м е щ а ю т  2 0  г  а с к о р б и н о в о й  к и с л о т ы ,  д о л и в а ю т  д о  м е т к и  0 , 5  н 

р а с т в о р о м  г и д р о к с и д а  н а т р и я  и  п е р е м е ш и в а ю т .

24. С м е с ь  с о л я н о й  и  а з о т н о й  к и с л о т  в  с о о т н о ш е н и и  3:1 

( " ц а р с к а я  вод к а " ) .

25. С т а н д а р т н ы й  р а с т в о р  свинца. Н а в е с к у  м е т а л л и ч е с к о г о  с в и н ц а  

1 , 0 0 0  г  р а с т в о р я ю т  п р и  н а г р е в а н и и  в 5 0  м л  а з о т н о й  к и с л о т ы  1:2. 

Р а с т в о р  у п а р и в а ю т  досу х а ,  п р и л и в а ю т  10 м л  с о л я н о й  к и с л о т ы  и  с н о в а  

у п а р и в а ю т  досу х а ,  п р и л и в а ю т  5 0 0  м л  с о л я н о й  к и с л о т ы  и  н а г р е в а ю т  д о  

р а с т в о р е н и я  соли. Р а с т в о р  охлаждают, п е р е н о с я т  в м е р н у ю  к о л б у  на 

I л, д о л и в а ю т  д о  м е т к и  в о д о й  и п е р е м е ш и в а ю т .

I м л  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  с о д е р ж и т  I м г  с в и н ц а .

26. Э т и л е н д и а м и н т е т р а у к с у с н о й  к и с л о т ы  д и н а т р и е в а я  с о л ь ,  

2 - в о д н а я  (трилон Б), Г О С Т  10652-73; 0 , 0 1  и  0 , 0 2  М  т и т р о в а н н ы е  

р а с т в о р ы .  Н а в е с к у  т р и л о н а  Б  3 , 7 2 3 0  и л и  7 , 4 4 6 0  г  р а с т в о р я ю т  в  

н е б о л ь ш о м  к о л и ч е с т в е  т е п л о й  воды, о х л а ж д а ю т ,  п е р е н о с я т  в  м е р н у ю  

к о л б у  н а  I л, д о л и в а ю т  д о  м е т к и  в о д о й  и  п е р е м е ш и в а ю т .  Т и т р  

р а с т в о р а  у с т а н а в л и в а ю т  п о  с т а н д а р т н о м у  р а с т в о р у  с з и н ц а .  Д л я  э т о г о  

а л и к в о т н у ю  ч а с т ь  25  м л  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  с в и н ц а  п о м е щ а ю т  в  

к о н и ч е с к у ю  к о л б у  на 2 5 0  мл, п р и л и в а ю т  10  м л  с е р н о й  к и с л о т ы  1:1 и  

к и п я т я т  д о  о б и л ь н о г о  в ы д е л е н и я  пар о в .  С о д е р ж и м о е  к о л б ы  о х л а ж д а ю т ,  

о б м ы в а ю т  с т е н к и  к о л б ы  в о д о й  и  с н о в а  у п а р и в а ю т .  П о с л е  о х л а ж д е н и я  

п р и л и в а ю т  1 0 0  м л  в о д а  и  к и п я т я т  в  т е ч е н и е  1 0 - 1 5  м и н .  Р а с т в о р  

в ы д е р ж и в а ю т  п р и  к о м н а т н о й  т е м п е р а т у р е  в  т е ч е н и е  д в у х - т р е х  ч а с о в  д о  

п о л н о г о  о с а ж д е н и я  с у л ь ф а т а  сви н ц а .  П о л у ч е н н ы й  о с а д о к  

о т ф и л ь т р о в ы в а ю т  ч е р е з  ф и л ь т р  “с и н я я  л е н т а ” и  п р о м ы в а ю т  ч е т ы р е  р а з а  

с е р н о й  к и л о т о й  1 : 1 9  и  д в а  р а з а  водой. Ф и л ь т р а т  и  п р о м ы в н ы е  в о д ы  

о т б р а с ы в а ю т .  Ф и л ь т р  с о с а д к о м  п о м е щ а ю т  в  т у  ж е  ко л б у ,  р а з р ы х л я ю т  

ф и л ь т р  с т е к л я н н о й  п а л о ч к о й ,  п р и л и в а ю т  4 0 - 5 0  м л  а ц е т а т н о г о  

б у ф е р н о г о  р а с т в о р а ,  н а к р ы в а ю т  к о л б у  ч а с о в ы м  с т е к л о м ,  н а г р е в а ю т  

с о д е р ж и м о е  д о  т е м п е р а т у р ы ,  б л и з к о й  к  к и п е н и ю ,  и  в ы д е р ж и в а ю т  в 

т е ч е н и е  2 0  мин. П р и л и в а ю т  г о р я ч у ю  в о д у  д о  о б § е м а  1 50 мл, н а г р е в а ю т  

е ще 1 0 - 1 5  минут, о х л а ж д а ю т  в п р о т о ч н о й  воде, д о б а в л я ю т  н а  к о н ч и к е  

ш п а т е л я  и н д и к а т о р - к с и л е н о в ы й  о р а н ж е в ы й  и  т и т р у ю т  р а с т в о р о м  т р и л о н а  

Б  д о  п е р е х о д а  к р а с н о - ф и о л е т о в о й  о к р а с к и  в  ч и с т о  ж е л т у ю .
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Т и т р  р а с т в о р а  т р и л о н а  Б  п о  с в и н ц у  (Т, г / м л )  в ы ч и с л я ю т  по  

ф о р м у л е :

т
м

V
г д е :  м  -  м а с с а  с в и щ а  в  а л и к в о т н о й  ч а с т и  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а ,  

м  =  2 5 - 1 С Г 3  г;

v  -  о б § е м  р а с т в о р а  т р и л о н а  Б, и з р а с х о д о в а н н о г о  н а  т и т р о в а н и е ,  

мл.

2 7. К с и л е н о в ы й  о р а н ж е в ы й ,  и н д и к а т о р .  П р и м е н я ю т  в  с м е с и  с 

н и т р а т о м  к а л и я  в  с о о т н о ш е н и и  1 : 100.

2 8. Ф и л ь т р ы  о б е з з о л е н н ы е  с с и н е й  и  б е л о й  л е н т о й ,  

Т У  6 - 0 9 - 1 6 7 8 - 7 7 .

П о д г о т о в к а  и  в ы п о л н е н и е  а н а л и з а

I . А н а л и з  о к и с л е н н ы х  р у д  и  п р о д у к т о в  и х  о б о г а щ е н и я  

I-I- О п р е д е л е н и е  с в и щ а  ц е р у с с и т а  и  а н г л е з и т а

Н а в е с к у  п р о б ы  0 , 1 - 0 , 5  г  п о м е щ а ю т  в  с у х у ю  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  на 

2 5 0  мл, ц и л и н д р о м  п р и л и в а ю т  1 0 0  м л  р а с т в о р и т е л я  I, з а к р ы в а ю т  

п р о б к о й  и  п е р е м е ш и в а ю т  н а  а п п а р а т е  д л я  в с т р я х и в а н и я  в  т е ч е н и е  45 

м и н у т  п р и  к о м н а т н о й  т е м п е р а т у р е .  Р а с т в о р  ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  ф и л ь т р  

" с и н я я  л е н т а " .  П о л у ч а ю т  ф и л ь т р а т  I.

П р и  а т о м н о - а б с о р б ц и о н н о м  и  т и т р и м е т р и ч е с к о м  о п р е д е л е н и и  

с в и щ а  в е с ь  р а с т в о р  ф и л ь т р у ю т  в  с т а к а н  на  2 0 0 - 2 5 0  мл. П р и  

п о л я р о г р а ф и ч е с к о м  о п р е д е л е н и и  ф и л ь т р у ю т  ч а с т ь  р а с т в о р а  ( 3 0 - 4 0  мл) 

в  с у х о й  с т а к а н  н а  5 0 - 1 0 0  мл, о с т а л ь н о й  ф и л ь т р а т  с о б и р а ю т  в  л ю б у ю  

е м к о с т ь  и  о т б р а с ы в а ю т .

Н е р а с т в о р и м ы й  о с т а т о к  на ф и л ь т р е  п р о м ы в а ю т  т р и  р а з а  2 % - н ы м  

р а с т в о р о м  а ц е т а т а  а м м о н и я ,  т р и  р а з а  в о д о й  и  с о х р а н я ю т  д л я  

о п р е д е л е н и я  с в и щ а  п и р о м о р ф и т а ,  к о р о н а д и т а  и  в а н а д и н и т а .  

П р о м ы в а н и е  в о д ы  о т б р а с ы в а ю т .

В  ф и л ь т р а т е  I о п р е д е л я ю т  с у м м а р н о е  с о д е р ж а н и е  с в и щ а  

а н г л е з и т а  и  ц е р у с с и т а  о д н и м  и з  н и ж е п р и в е д е н н ы х  м е т о д о в ,  в 

з а в и с и м о с т и  о т  п р е д п о л а г а е м о г о  с о д е р ж а н и я  в  п р о б е  с в и щ а , 

с в я з а н н о г о  с  у п о м я н у т ы м и  м и н е р а л ь н ы м и  ф о р м а м и .
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I.I.I. П о л я р о г р а ф и ч е с к о е  о п р е д е л е н и е

В  с т а к а н  с ч а с т ь ю  ф и л ь т р а т а  I, п о л у ч е н н о г о  п о  п. I.I., 

д о б а в л я ю т  0 , 3 - 0 , 4  г  а с к о р б и н о в о й  к и с л о т ы  и  п е р е м е ш и в а ю т .  Ч е р е з  2 0  

м и н у т  р а с т в о р  п о л я р о г р а ф н р у ю т  в  п р е д е л а х  н а п р я ж е н и я  п о л я р и з а ц и и  о т  

- 0 , 4  д о  - 0 , 7  В*.

Н а  п о л у ч е н н о й  п о д п р о г р а м м е  и з м е р и т  в ы с о т у  п о л е з н о г о  с и г н а л а .  

Р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и я  и с п о л ь з у ю т  д л я  о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а н и я  с в и н ц а  

с  п о м о щ ь ю  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р афика.

Д л я  п о с т р о е н и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  г о т о в я т  с е р и ю  

с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в :  в с т а к а н ы  н а  1 0 0  м л  п и п е т к о й  в в о д я т  0,1; 

0 , 2 5 ;  0 ,5; 1,0; 1,5; 2,0; 3,0; 5,0; 8,0; 10,0; 1 5 , 0  и  2 0 , 0  м л  

с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  свинца. Р а с т в о р ы  у п а р и в а ю т  д о  в л а ж н ы х  с о л е й ,  

п р и л и в а ю т  3 0 - 4 0  м л  р а с т в о р и т е л я  I и  к и п я т я т  в  т е ч е н и е  о д н о й - д в у х  

м и н у т .  Р а с т в о р ы  охл а ж д а ю т ,  п е р е н о с я т  в  м е р н ы е  к о л б ы  на  1 0 0  м л  и  

д о л и в а ю т  д о  м е т к и  р а с т в о р и т е л е м  I . Д о б а в л я ю т  I г  а с к о р б и н о в о й  

к и с л о т ы ,  п е р е м е ш и в а ю т  и  ч е р е з  2 0  м и н у т  п о л я р о г р а ф н р у ю т  п р и  т о й  ж е  

ч у в с т в и т е л ь н о с т и  п р и б о р а ,  ч т о  и  а н а л и з и р у е м ы е  п р о б ы .

Г р а д у и р о в о ч н ы й  г р а ф и к  строят, о т к л а д ы в а я  п о  о с и  а б с ц и с с  м а с с у  

с в и н ц а  в  1 0 0  м л  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а ,  п о  о с и  о р д и н а т  -  в ы с о т у  

с и г н а л а ,  п о л у ч е н н у ю  п р и  п о л я р о г р а ф и р о в а н и и  д а н н о г о  р а с т в о р а .

В ы ч и с л е н и е  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а .

С у м м а р н о е  с о д е р ж а н и е  

р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :

ц е р у с с и т а  и  а н г л е з и т а  в п р о б е  (X, %)

X  =  С - 1 0 0  

~  а -1000
( I )

г д е :  С -  м а с с а  с в и н ц а  в  а н а л и з и р у е м о м  р а с т в о р е ,  н а й д е н н а я  п о  
г р а д у и р о в о ч н о м у  графику, мг;

а -  н а в е с к а  пробы, г.

‘о п т и м а л ь н ы е  у с л о в и я  п о л я р о г р а ф и р о в а н и я  ( с к о р о с т ь  р а з в е р т к и ,  п е р и 
о д  к а п а н и я  р т у т и  и  т . д . ) п о д б и р а ю т  д л я  к а ж д о г о  п р и б о р а  о т д е л ь н о .
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I . I . 2 .  Т и т р и м е т р и ч е с к о е  о п р е д е л е н и е

К  ф и л ь т р а т у  I, п о л у ч е ш ю н у  п о  п. I .I., п р и б а в л я ю т  1 - 2  г  

в и н н о й  к и с л о т ы  и  н е й т р а л и з у ю т  р а с т в о р о м  а м м и а к а  д о  щ е л о ч н о й  

р е а к ц и и ,  к о н т р о л и р у я  щ е л о ч н о с т ь  с п о м о щ ь ю  л а к м у с о в о й  б у м а г и .

С о д е р ж и м о е  с т а к а н а  н а г р е в а ю т  д о  к и п е н и я  и  п р и  п е р е м е ш и в а н и и  

п р и л и в а ю т  2 0 - 2 5  м л  р а с т в о р а  с у л ь ф и д а  н а т р и я .  В ы п а в ш и й  о с а д о к  

в ы д е р ж и в а ю т  на  в ы к л ю ч е н н о й  п л и т к е  д о  п о л н о й  к о а г у л я ц и и  и  

о т ф и л ь т р о в ы в а ю т  ч е р е з  ф и л ь т р  " б е л а я  л е н т а " .  Ф и л ь т р а т  о т б р а с ы в а ю т .  

О с а д о к  с ф и л ь т р о м  п о м е щ а ю т  в  т о т  ж е  с т а к а н ,  в  к о т о р о м

п р о в о д и л о с ь  о с а ж д е н и е ,  п р и л и в а ю т  2 5  м л  а з о т н о й  к и с л о т ы  1 : 2  и  

к и п я т я т  д о  п о л н о г о  р а с т в о р е н и я  с у л ь ф и д а  свин ц а ,  н а  ч т о  у к а з ы в а е т  

о б е с ц в е ч и в а н и е  ф и л ь т р о б у м а ж н о й  м а с с ы .  П о л у ч е н н ы й  р а с т в о р  ф и л ь т р у ю т  

в  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  н а  2 5 0  мл, о с т а т о к  п р о м ы в а ю т  г о р я ч е й  в о д о й  д о  

о т р и ц а т е л ь н о й  р е а к ц и и  н а  с в и н е ц  (проба с  р а с т в о р о м  с у л ь ф и д а  

н а т р и я ) ,  ф и л ь т р а т  у п а р и в а ю т  д о  2 0 - 2 5  м л  и  о х л а ж д а ю т .  К  о с т ы в ш е м у  

р а с т в о р у  п р и л и в а ю т  1 0  м л  с е р н о й  к и с л о т ы  1:1, н а г р е в а ю т  д о  

о б и л ь н о г о  в ы д е л е н и я  п а р о в  и  д а л е е  п о с т у п а ю т ,  к а к  о п и с а н о  в  т е к с т е  

(см- п- 2 6  р а з д е л а  “Р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы  и  м а т е р и а л ы " )  н а с т о я щ е й  

и н с т р у к ц и и .

В ы ч и с л е н и е  р е з у л ь т а т о в

С у м м а р н о е  с о д е р ж а н и е  с в и щ а  ц е р у с с и т а  и  а н г л е з и т а  в  п р о б е  

(Х,%) в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е :

X  =
Т.У. 100 

а
( 2 )

где: т  -  т и т р  р а с т в о р а  т р и л о н а  Б  п о  с в и н ц у ,  г/мл;

v  -  о б § е м  р а с т в о р а  т р и л о н а  Б, и з р а с х о д о в а н н о г о  на т и т р о в а н и е ,  
мл;

а -  н а в е с к а  п р о б ы ,  г.

9



Н С А М  N 3 4 5 - Ф
I - I .3. А т о м н о - а б с о р б ц и о н н о е  о п р е д е л е н и е

Ф и л ь т р а т  I, п о л у ч е н н ы й  п о  п. I.I. п е р е н о с я т  в  м е р н у ю  к о л б у  н а  

2 0 0  мл, д о л и в а ю т  д о  м е т к и  в о д о й  и  п е р е м е ш и в а ю т .

А н а л и з и р у е м ы й  р а с т в о р  в в о д я т  в п л а м я  г о р е л к и  

а т о м н о - а б с о р б ц и о н н о г о  с п е к т р о ф о т о м е т р а  и  и з м е р я ю т  в е л и ч и н у  а т о м н о й  

а б с о р б ц и и  с в и н ц а  п р и  д л и н е  в о л н ы  2 8 3 , 3  н м 1 . И з м е р е н и я  в ы п о л н я ю т  

д в а ж д ы  и  в ы ч и с л я ю т  с р е д н е е  з н а ч е н и е  п о л у ч е н н ы х  в е л и ч и н .

Р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и я  и с п о л ь з у ю т  д л я  о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а н и я  

с в и н ц а  в  а н а л и з и р у е м о м  р а с т в о р е  с п о м о щ ь ю  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а .

Д л я  п о с т р о е н и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  в  м е р н ы е  к о л б ы  н а  

2 0 0  МЛ п и п е т к о й  ВВОДЯТ 0,1; 0,2; 0,3; 0 , 4 ; 0 , 5 ;  0,6; 0 ,7; 0,8; 0,9; 

1,0; 1,2; 1,4; 1,6; 1 , 8  и  2 , 0  м л  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  с в и н ц а ,  

п р и л и в а ю т  1 0 0  м л  р а с т в о р и т е л я  I, д о л и в а ю т  д о  м е т к и  в о д о й ,  

п е р е м е ш и в а ю т  и  и з м е р я ю т  в е л и ч и н у  а т о м н о й  а б с о р б ц и и ,  к а к  у к а з а н о  

в ы ш е .  П о  п о л у ч е н н ы м  з н а ч е н и я м  и  с о о т в е т с т в у ю щ и м  и м  с о д е р ж а н и я м  

с в и н ц а  в  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р а х  с т р о я т  г р а д у и р о в о ч н ы й  г р а ф и к .

В ы ч и с л е н и е  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а

С о д е р ж а н и е  с в и н ц а  ц е р у с с и т а  и  а н г л е з и т а  в  ц р о б е  (X, %)

в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е  I.

1.2. О п р е д е л е н и е  с в и н ц а  п и р о м о р ф и т а ,  к о р о н а д и т а  и  

в а н а д и н и т а

Ф и л ь т р  с о с т а т к о м  I, п о л у ч е н н ы м  п о  п. I.I., п о м е щ а ю т  в  т у  ж е  

к о л б у , в  к о т о р о й  р а с т в о р я л и  а н г л е з и т  и  ц е р у с с и т ,  ц и л и н д р о м  

п р и л и в а ю т  1 0 0  м л  р а с т в о р и т е л я  2, з а к р ы в а ю т  п р о б к о й  и  п е р е м е ш и в а ю т  

н а  а п п а р а т е  т и п а  А В У -I в  т е ч е н и е  3 0  м и н у т  п р и  к о м н а т н о й  

т е м п е р а т у р е .  Р а с т в о р  ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  ф и л ь т р  " с и н я я  л е н т а " ,  к а к  

у к а з а н о  в  п . 1 . 1 .  .

П о л у ч а ю т  ф и л ь т р а т  П . Н е р а с т в о р и в ш и й с я  о с т а т о к  П  п р о м ы в а ю т  н а  

ф и л ь т р е  т р и  р а з а  2 % - н ы м  р а с т в о р о м  х л о р и д а  н а т р и я  и  т р и  р а з а  в о д о й  

и  с о х р а н я ю т  д л я  д а л ь н е й ш е г о  анализа. П р о м ы в н ы е  в о д а о т б р а с ы в а ю т .

В  ф и л ь т р а т е  П  о п р е д е л я ю т  с у м м а р н о е  с о д е р ж а н и е  с в и н ц а  

п и р о м о р ф и т а ,  к о р о н а д и т а  и  в а н а д и н и т а  о д н и м  и з  у к а з а н н ы х  н и ж е  

м е т о д о в .

1 0
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1.2.1. Полярографическое определение

Полярографическое определение выполняют, как указано 

в п.1 Л  Л .  Для приготовления стандартных растворов 

используют растворитель 2.

1.2.2. Титриметрическое определение

Выполняют как указано в п. I.I.2.

1.2.3. Атомно-абсорбционное определение

К фильтрату П прибавляют 1-2 г винной кислоты и далее 

поступают, как указано в n. Ы . 2 . ,  вплоть до получения 

азотнокислого раствора свинца.

Азотнокислый раствор свинца фильтруют через фильтр "белая 

лента" в мерную колбу на 100 мл. Фильтробумажную массу промывают 

на фильтре горячей водой до отрицательной реакции на свинец (проба 

с раствором сульфида натрия). Колбу доливают д о  метки водой, 

перемешивают и измеряют в полученном растворе величину атомной 

абсорбции свинца, как указано в п. I.I.3.

Для построения градуировочного графика в мерные колбы 

на 100 мл вводят количества стандартного раствора, указанные в 

п. I.I.3., доливают до метки азотной кислотой 1:19 и фотометрируат 

в тех же условиях, что и пробы.

1.3. Определение свинца галенита

Фильтр с остатком И, полученным по п. 1.2., помещают з ту же 

колбу, которую использовали при обработке остатка I раствором 

хлорида натрия, приливают 100 мл растворителя 3 /  нагревают на 

плитке до 60-65°С и выдерживают при этой температуре в течение 45 

м и н у т , периодически перемешивая соде р ж и м о е . Раствор фильтруют 

через фильтр "синяя лента" в стакан на 250-300 мл. 

Получают фильтрат Ш. Нерастворимый остаток промывают ка фильтре 

три раза 2%-ным раствором ацетата аммония и три раза водой и 

сохраняют для определения в нем свинца, связанного с нерудными 

минералами. Промывные воды отбрасывают.

II



Н С А М  N 3 4 5 - Ф
Ф и л ь т р а т  Ш  п о д г о т а в л и в а ю т  к а н а л и з у  с л е д у ю щ и м  о б р а з о м .  Д л я  

р а з р у ш е н и я  в  н е м  и з б ы т к а  п е р о к с и д а  в о д о р о д а ,  в в е д е н н о г о  с 

р а с т в о р и т е л е м  3, ф и л ь т р а т  н а г р е в а ю т  д о  к и п е н и я ,  д о б а в л я ю т  п о  

о д н о й - д в е  к а п л е  р а с т в о р о в  п е р м а н г а н а т а  к а л и я  и  н и т р а т а  м е д и  и  

к и п я т я т  не  м е н е е  10  минут. П о л н о т у  р а з л о ж е н и я  п е р о к с и д а  в о д о р о д а  

к о н т р о л и р у ю т  п у т е м  к а ч е с т в е н н о й  р е а к ц и и  с  д и х р о м а т -  и о н о м .  Д л я  

э т о г о  н а  ч а с о в о е  с т е к л о  н а н о с я т  п о  о д н о й  к а п л е  0 ,1 н  р а с т в о р а  

д и х р о м а т а  калия, с е р н о й  к и с л о т ы  1:1 и  а н а л и з и р у е м о г о  р а с т в о р а .  В  

п р и с у т с т в и и  п е р о к с и д а  в о д о р о д а  р а с т в о р  с и н е е т ,  в  о т с у т с т в и и  -  не 

м е н я е т  о к р а с к и .  В  п о с л е д н е м  с л у ч а е  к и п я ч е н и е  п р е к р а щ а ю т ,  р а с т в о р  

о х л а ж д а ю т  и  о п р е д е л я ю т  в  н е м  с о д е р ж а н и е  с в и н ц а  г а л е н и т а  о д н и м  и з  

у к а з а н н ы х  ниже м е т о д о в .

1.3.1. П о л я р о г р а ф и ч е с к о е  о п р е д е л е н и е

Ф и л ь т р а т  Ш, п о д г о т о в л е н н ы й  п о  п. 1.3., п е р е н о с я т  в  м е р н у ю  

к о л б у  н а  1 0 0  мл, п р и л и в а ю т  10  м л  р а с т в о р и т е л я  I, д о л и в а ю т  д о  

м е т к и  в о д о й ,  д о б а в л я ю т  I г  а с к о р б и н о в о й  к и с л о т ы ,  п е р е м е ш и в а ю т  и  

ч е р е з  2 0  м и н у т  п о л я р о г р а ф и р у ю т ,  к а к  у к а з а н о  в  п. I . I.I.

С т а н д а р т н ы е  р а с т в о р ы  д л я  п о с т р о е н и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  

г о т о в я т  с л е д у ю щ и м  образ о м :  в  с т а к а н ы  на  1 0 0  м л  в в о д я т  у к а з а н н ы е  в  

п. I . I . I .  о б § е м ы  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  с в и н ц а ,  р а с т в о р ы  у п а р и в а ю т  

д о  в л а ж н ы х  сол е й ,  п р и л и в а ю т  п о  1 0 0  м л  р а с т в о р и т е л я  3  и  д а л е е  

п о с т у п а ю т ,  к а к  с  ф и л ь т р а т о м  Ш  а н а л и з и р у е м о й  п р о б ы .

Г р а д у и р о в о ч н ы й  г р а ф и к  строят, к а к  у к а з а н о  в  п. I . I.I.

С о д е р ж а н и е  с в и н ц а  г а л е н и т а  в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е  I.

1.3.2. Т и т р и м е т р и ч е с к о е  о п р е д е л е н и е

В ы п о л н я ю т ,  к а к  у к а з а н о  в  п. I.I.2.

1.3.3. А т о м н о - а б с о р б ц и о н н о е  о п р е д е л е н и е

В ы п о л н я ю т ,  к а к  у к а з а н о  в  п . 1 . 1 . 3 .

1.4. О п р е д е л е н и е  с в и н ц а ,  с в я з а н н о г о  

с н е р у д н ы м и  м и н е р а л а м и

Ф и л ь т р  с о с т а т к о м  Ш, п о л у ч е н н ы м  п о  п . 1 . 3 . ,  п о м е щ а ю т  в  

ф а р ф о р о в ы й  т и г е л ь  н  5, о з о л я ю т  и  п р о к а л и в а ю т  в  м у ф е л ь н о й  п е ч и  п р и  

5 0 0 - 5 5 0 ° С .  Т и г е л ь  о х л а ж д а ю т ,  о с т а т о к  п е р е н о с я т  в  с т а к а н  на 1 0 0  мл, 

д о б а в л я ю т  0 , 5  г  ф т о р и д а  аммония, п р и л и в а ю т  2 0  м л  " ц а р с к о й  в о д к и "  и
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у п а р и в а ю т  д о с у х а .  П р и л и в а ю т  2 0  м л  с о л я н о й  к и с л о т ы  1 : 1  и  в ы п а р и в а ю т  

д о  в л а ж н ы х  с о л е й .  Д а л е е ,  в  з а в и с и м о с т и  о т  м е т о д а  о п р е д е л е н и я  

с в и н ц а ,  п о с т у п а ю т  с л е д у ю щ и м  о б р а з о м .

I . 4 . I .  П о л я р о г р а ф и ч е с к о е  о п р е д е л е н и е

К  о с т а т к у ,  п о л у ч е н н о м у  п о  п .  1 . 4 . ,  п р и л и в а ю т  1 0  м л  с о л я н о й  

к и с л о т ы  1 : 3  и  к и п я т я т  в  т е ч е н и е  д в у х - т р е х  м и н у т .  Р а с т в о р  

о х л а ж д а ю т ,  п е р е н о с я т  в  м е р н у ю  к о л б у  н а  1 0 0  м л ,  д о л и в а ю т  д о  м е т к и  

с о л я н о й  к и с л о т о й  1 : 3  и  п е р е м е ш и в а ю т .  П о с л е  о т с т а и в а н и я  2 0 - 3 0  м л  

п р о з р а ч н о г о  р а с т в о р а  п о м е щ а ю т  в  с у х о й  с т а к а н  н а  5 0 - 1 0 0  м л ,  

п р и б а в л я ю т  0 , 2 - 0 , 3  г  а с к о р б и н о в о й  к и с л о т ы  и  п е р е м е ш и в а ю т . Ч е р е з  2 0  

м и н у т  р а с т в о р  п о л я р о г р а ф и р у ю т ,  к а к  у к а з а н о  в  п .  I . I . I .  С т а н д а р т н ы е  

р а с т в о р ы  с в и н ц а  д л я  п о с т р о е н и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  г о т о в я т  

с л е д у ю щ и м  о б р а з о м :  в  м е р н ы е  к о л б ы  н а  1 0 0  м л  п и п е т к о й  в в о д я т  0 , 1 ?  

0 , 2 5 ;  0 , 5 ;  1 , 0 ;  1 , 5 ;  2 , 0 ;  3 , 0 ;  4 , 0  и  5 , 0  м л  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  

с в и н ц а ,  д о л и в а ю т  д о  м е т к и  с о л я н о й  к и с л о т о й  1 : 3 ,  п е р е м е ш и в а ю т ,  

п р и б а в л ю т  I г  а с к о р б и н о в о й  к и с л о т ы ,  п е р е м е ш и в а ю т  и  ч е р е з  2 0  м и н у т  

п о л я р о г р а ф и р у ю т  в  т е х  ж е  у с л о в и я х ,  ч т о  и  а н а л и з и р у е м ы е  п р о б ы .

В ы ч и с л е н и е  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а

С о д е р ж а н и е  в  п р о б е  с в и н ц а ,  с в я з а н н о г о  с  н е р у д н ы м и  м и н е р а л а м и ,  

в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е  I.

1 - 4 . 2 .  А т о м н о - а б с о р б ц и о н н о е  о п р е д е л е н и е  с в и н ц а

К  о с т а т к у ,  п о л у ч е н н о м у  п о  п . 1 . 4 . ,  п р и л и в а ю т  1 0  м л  с о л я н о й  

к и с л о т ы  1 : 1  и  к и п я т я т  в  т е ч е н и е  д в у х - т р е х  м и н у т .  О х л а ж д е н н ы й  

р а с т в о р  п е р е н о с я т  в  м е р н у ю  к о л б у  н а  1 0 0  м л ,  д о л и в а ю т  д о  м е т к и  

в о д о й  и  п е р е м е ш и в а ю т .  Р а с т в о р  о т с т а и в а ю т  и  и з м е р я ю т  в е л и ч и н у  

а т о м н о й  а б с о р б ц и и ,  к а к  у к а з а н о  в  п. I . I . 3 .

С т а н д а р т н ы е  р а с т в о р ы  с в и н ц а  д л я  п о с т р о е н и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  

г р а ф и к а  г о т о в я т ,  к а к  у к а з а н о  в  п .  1 . 2 . 3 .

В ы ч и с л е н и е  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а

С о д е р ж а н и е  в  п р о б е  с в и н ц а ,  с в я з а н н о г о  с  н е р у д н ы м и  м и н е р а л а м и ,  

в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е  I.
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2. А н а л и з  с м е ш а н н ы х  и  с у л ь ф и д н ы х  р у д

2.1. О п р е д е л е н и е  с в и н ц а  о к и с л е н н ы х  м и н е р а л ь н ы х  ф о р м

Н а в е с к у  р у д ы  0 , 2 5  г  п о м е щ а ю т  в  с у х у ю  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  на 

2 5 0  мл, ц и л и н д р о м  п р и л и в а ю т  5 0  м л  р а с т в о р и т е л я  4, з а к р ы в а ю т  к о л б у  

п р о б к о й  и  п е р е м е ш и в а ю т  н а  а п п а р а т е  т и п а  А В У - 1  в  т е ч е н и е  д в у х  ч а с о в  

п р и  к о м н а т н о й  т е м п е р а т у р е .

В  з а в и с и м о с т и  о т  м е т о д а  о п р е д е л е н и я  с в и н ц а  в  д а л ь н е й ш е м  

п о с т у п а ю т  с л е д у ю щ и м  о б р а з о м .

2 .1 Л .  П о л я р о г р а ф и ч е с к о е  о п р е д е л е н и е

Р а с т в о р  п о с л е  о б р а б о т к и  н а в е с к и  р а с т в о р и т е л е м  4 ф и л ь т р у ю т  

ч е р е з  ф и л ь т р  "с и н я я  л ента" в  с т а к а н  н а  2 5 0 - 3 0 0  м л , в  к о т о р ы й  

п р е д в а р и т е л ь н о  н а л и в а ю т  1 0  м л  с о л я н о й  к и с л о т ы .  О с т а т о к  п р о м ы в а ю т  

на ф и л ь т р е  г о р я ч е й  в о д о й  д о  о т р и ц а т е л ь н о й  р е а к ц и и  н а  г и д р о к с и л - и о н  

(проба с ф е н о л - ф т а л е и н о м )  и  с о х р а н я ю т  д л я  д а л ь н е й ш е г о  а н а л и з а .  

П р о м ы в н ы е  в о д ы  о т б р а с ы в а ю т .

Ф и л ь т р а т  п е р е н о с я т  в  м е р н у ю  к о л б у  на 1 00 мл, д о л и в а ю т  д о  

м е т к и  во д о й ,  п е р е м е ш и в а ю т  и  ч е р е з  2 0  м и н у т  п о л я р о г р а ф и р у ю т ,  к а к  

у к а з а н о  в  п. I.I.I. С о д е р ж а н и е  с в и н ц а  в  а н а л и з и р у е м о м  р а с т в о р е  

н а х о д я т  п о  г р а д у и р о в о ч н о м у  г р афику.

Д л я  п о с т р о е н и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  г о т о в я т  с е р и ю  

с т а н д а р н ы х  р а с т в о р о в ;  в  м е р н ы е  к о л б ы  на  1 0 0  м л  п и п е т к о й  в в о д я т  

у к а з а н н ы е  в  п. I.I.I. о б § е м  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  с в и н ц а ,  

п р и л и в а ю т  п о  2 0  м л  с о л я н о й  к и с л о т ы  1:1, 5 0  м л  р а с т в о р и т е л я  4, 

д о л и в а ю т  д о  м е т к и  водой, п е р е м е ш и в а ю т  и  ч е р е з  2 0  м и н у т  

п о л я р о г р а ф и р у ю т  в  т е х  же  у с л овиях, ч т о  и  п р обы.

В ы ч и с л е н и е  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а

С о д е р ж а н и е  с в и н ц а  в  ф и л ь т р а т е  в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е  I. 

С о д е р ж а н и е  с в и н ц а  о к и с л е н н ы х  м и н е р а л ь н ы х  ф о р м  н а х о д я т ,  в ы ч и т а я  и з  

п о л у ч е н н о г о  р е з у л ь т а т а  п о п р а в к у  н а  р а с т в о р и м о с т ь  г а л е н и т а .  

В е л и ч и н у  п о п р а в к и  у с т а н а в л и в а ю т  э к с п е р и м е н т а л ь н о  д л я  к а ж д о й  д а н н о й  

р у д ы  о т д е л ь н о .

2.1.2. Т и т р и м е т р и ч е с к о е  о п р е д е л е н и е  с в и н ц а

Р а с т в о р ,  п о л у ч е н н ы й  п о  п. 2.1, ф и л ь т р у ю т  в  с т а к а н  на 

2 5 0 - 3 0 0  мл. О с т а т о к  п р о м ы в а ю т  на ф и л ь т р е ,  к а к  у к а з а н о  в  п. 2 - I . I ,
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и  с о х р а н я ю т  д л я  п о с л е д у ю щ е г о  о п р е д е л е н и я  в  н е м  с в и н ц а  г а л е н и т а .  

П р о м ы в н ы е  в о д ы  о т б р а с ы в а ю т .

К  ф и л ь т р а т у  п р и б а в л я ю т  1-2 г  в и н н о й  к и с л о т ы  и  далее 

п о с т у п а ю т ,  к а к  у к а з а н о  в  п. I . I.2.

В ы ч и с л е н и е  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а

С о д е р ж а н и е  с в и н ц а  в  ф и л ь т р а т е  в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е  2. 

С о д е р ж а н и е  с в и н ц а  о к и с л е н н ы х  м и н е р а л ь н ы х  ф о р м  н а х о д я т ,  в ы ч и т а я  не

п о л у ч е н н о г о  р е з у л ь т а т а  п о п р а в к у  на р а с т в о р и м о с т ь  г а л е н и т а ,  как 

у к а з а н о  в  п. 2.I. I .

2 . 1 . 3 .  А т о м н о - а б с о р б ц и о н н о е  о п р е д е л е н и е  с в и н ц а

Ф и л ь т р а т ,  п о д г о т о в л е н н ы й  п о  п. 2 . I . I ,  ф о т о м е т р и р у ю т , как 

у к а з а н о  в  п. I. I . 3 .  С о д е р ж а н и е  с в и н ц а  в  а н а л и з и р у е м о м  р а с т в о р е  

н а х о д я т  п о  г р а д у и р о в о ч н о м у  г р а ф и к у .

Д л я  п о с т р о е н и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  в  м е р н ы е  к о л б ы  на 

1 0 0  м л  п и п е т к о й  в в о д я т  у к а з а н н ы е  в  п . 1 . 1 . 3  о б § е м ы  

с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  с в и н ц а .  П р и л и в а ю т  п о  1 0  м л  с о л я н о й  к и с л о т ы  и 

5 0  м л  р а с т в о р и т е л я  4, д о л и в а ю т  д о  м е т к и  в о д о й ,  п е р е м е ш и в а ю т  и 

ф о т о м е т р и р у ю т  в  т е х  ж е  у с л о в и я х ,  ч т о  и  п р о б ы .

В ы ч и с л е н и е  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а

С о д е р ж а н и е  в п р о б е  с в и н ц а  о к и с л е н н ы х  м и н е р а л ь н ы х  ф о р м  

у с т а н а в л и в а ю т ,  к а к  о п и с а н о  в  п. 2 . I . I .

2.2. О п р е д е л е н и е  с в и н ц а  г а л е н и т а

Ф и л ь т р  с о с т а т к о м ,  п о л у ч е н н ы м  п о  п . 2 . 1 ,  п о м е щ а ю т  в  ф а р ф о р о в ы й  

т и г е л ь  ы  5, о з о л я ю т  и  п р о к а л и в а ю т ,  к а к  у к а з а н о  в  п. 1.4- 

П р о к а л е н н ы й  о с т а т о к  п е р е н о с я т  в  с т а к а н  на  1 0 0  мл, п р и л и в а ю т  2 0  м л  

" ц а р с к о й  в о д к и "  и  у п а р и в а ю т  д о с у х а .  П р и л и в а ю т  2 0  м л  с о л я н о й  

к и с л о т ы  1:1 и  у п а р и в а ю т  д о  в л а ж н ы х  с о лей.

П р и  п о л я р о г р а ф и ч е с к о м  о п р е д е л е н и и  с в и н ц а  д а л е е  п о с т у п а ю т ,  к а к  

у к а з а н о  в  п. I.4.I, п р и  а т о м н о - а б с о р б ц и о н н о м ,  к а к  в  п. 1 . 4 . 2 .

П р и  т и т р и м е т р и ч е с к о м  о п р е д е л е н и и  с в и н ц а  к  в л а ж н о м у  остатку, 

п о л у ч е н н о м у  п о  п. 2.2, п р и л и в а ю т  1 0  м л  с е р н о й  к и с л о т ы  1:1, 

н а г р е в а ю т  д о  в ы д е л е н и я  о б и л ь н ы х  п а р о в  и  д а л е е  п о с т у п а ю т  п о  т е к с т у  

н а с т о я щ е й  и н с т р у к ц и и  (см. р а з д е л  "Реактивы, р а с т в о р ы  и  м а т е р и а л ы  

п. 26), з а в е р ш а я  а н а л и з  ф и л ь т р а т а  к о м п л е к с о н о м е т р и ч е с к и м  

т и т р о в а н и е м .
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В ы ч н с л е ю 1е р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а

С о д е р ж а н и е  в  п р о б е  с в и н ц а  г а л е н и т а  п р и  п о л я р о г р а ф и ч е с к о м  и  

а т о м н о - а б с о р б ц и о н н о м  о п р е д е л е н и и  в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е  I , п р и  

т и т р и м е т р и ч е с к о м  -  п о  ф о р м у л е  2. К  п о л у ч е н н о м у  р е з у л ь т а т у  

п р и б а в л я ю т  п о п р а в к у  н а  р а с т в о р и м о с т ь  г а л е н и т а  в  р а с т в о р и т е л е  4.

Ч и с л е н н ы е  з н а ч е н и я  п о к а з а т е л я  т о ч н о с т и  

р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а

В  т а б л .  2  д а н ы  о т н о с и т е л ь н ы е  с р е д н е к в а д р а т и ч е с к и е  о т к л о н е н и я :  

д о п у с т и м ы е  (о-ФД г )7 ф а к т и ч е с к и е  (a Z r ), п о л у ч е н н ы е  а в т о р а м и ,  и

з а п а с  т о ч н о с т и  (z=o-®_ / а _  ).Д , г  £ , г

Т а б л и ц а  2

Д о п у с т и м ы е  и  ф а к т и ч е с к и е  с р е д н е к в а д р а т и ч е с к и е  

о т к л о н е н и я ,  з а п а с  т о ч н о с т и

М и н е р а л ь н а я  И н т е р в а л  О т н о с и т е л ь н о е  с р е д н е -  З а п а с
ф о р м а  с в и н ц а  с о д е р ж а н и й  к в а д р а т и ч е с к о е  о т к л о -  т о ч н о с т и

д о п у с т и м о е

Д , г

ф а к т и ч е с к о е

сг
г,г

О К И С Л Е Н Н Ы Е  Р У Д Ы

С в и н е ц  ц е р у с с и т а  5 0 g „ 
и  в н г л а з и т а  ' '
( с у м м а р н о е  с о -  2 , 0 - 4 , 9

д е р ж а н и е )  1 , о - 1 ,э

0 , 5 0 - 0 , 9 9

0 , 2 0 - 0 , 4 9

0 , 1 0 - 0 , 1 9

0 , 0 5 0 - 0 , 0 9 9

0 , 0 2 0 - 0 , 0 4 9

3 , 9 2 , 3 1 , 2

6 , 6 4 , 3 1 , 1

9 , 5 7 , 2 1 , 3

1 2 , 6 1 1 , 2 1 , 1

1 5 , 4 8 , 0 1 , 9

1 9 , 6 1 1 , 9 1 , 6

2 3 , 8 1 4 , 6 1 , 6

2 9 , 4 2 4 , 8 1 , 2

1 6
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М и н е р а л ь н а я  
ф о р м а  с в и н ц а

И н т е р в а л
с о д е р ж а н и й

О т н о с и т е л ь н о е  с р е д н е 
к в а д р а т и ч е с к о е  о т к л о -

д о п у с т и м о е  ф а к т и ч е с к о е

ф  -
At*

Зап;
тонне

С в и н е ц  п и р о м о р - 2 ,0-4 , 9 6 , 6 5,1 1

фит а ,  к о р о н а д а т а 1,0-1 , 9 9 , 5 9,5 1

и в а н а д и н и т а 0 ,50-0 , 9 9 1 2 , 6 11/3 1

(суммарное 0,20-0,49 1 5 , 4 13,3 1

с о д е ржание) 0 ,10-0 , 1 9 1 9 , 6 2 4 , 5 0

0 ,020-0 , 0 99 2 9 , 4 2 6 , 9 1

С в и н е ц 0 ,050-0 , 1 9 2 1 , 7 2 4 , 6 0,

г а л е н и т а 0 ,0 2 0-0 , 0 4 9 2 9 , 6 2 8 , 8 1,

С в и н е ц , с в я з а н н ы й 0 ,50- , 99 1 1 , 0 8 , 9 1/

с н е р у д н ы м и 0 ,20-0 , 4 9 15 , 4 16,7 0,

м и н е р а л а м и 0 ,10-0 , 1 9 1 9 , 6 25,0 0,

0 ,050-0 , 0 9 9 2 3 , 8 2 6 , 0 0,

0 ,020-0 , 0 4 9 2 9 , 6 2 3 , 8 1/

С М Е Ш А Н Н Ы Е И  С У Л Ь Ф И Д Н Ы Е  Р У Д Ы

С в и н е ц  о к и с л е н н ы х 2 ,0-4 , 9 6 , 6 4,0 1,

м и н е р а л ь н ы х  ф о р м 1,0-1 , 9 9 , 5 5 , 2 1, i

(суммарное 0 ,50-0 , 9 9 1 2 , 6 9,5 1,:

с о д е р ж а н и е ) 0 ,20-0 , 4 9 1 5 , 4 10,3

0 ,10-0 , 1 9 1 9 , 6 1 1 , 0 i,*

0 ,050-0 , 09 9 2 3 , 8 2 0 , 0 i,;

0 ,020-0 , 0 4 9 2 9 , 4 12,7 2,2

С в и н е ц  г а л е н и т а 2 ,0-4 , 9 6 , 6 4,1 i,6

1 ,0т 1 , 9 9 , 5 8,3 i,i

0 ,50-0 , 9 9 1 2 , 6 9 , 5 1,3

0 ,20-0 , 4 9 1 5 , 4 8 , 0 1,9
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Общие т р е б о в а н и я  д л я  о б е с п е ч е н и я  

т о ч н о с т и  р е з у л ь т а т о в  а н ализа

Д л я  о б е с п е ч е н и я  т о ч н о с т и  н е о б х о д и м о  с т р о г о  с о б л ю д а т ь  все 

у с л о в и я  анализа, и з л о ж е н н ы е  в и н с трукции, о б р а щ а я  в н и м а н и е  на 

с л е д у ю щ е е :

-  к р у п н о с т ь  п р о б  д л я  ана л и з а  не д о л ж н а  п р е в ы ш а т ь  2 0 0  ме ш ;

-  т е м п е р а т у р н ы й  и  в р е м е н н о й  резкими о б р а б о т к и  п р о б  

р а с т в о р и т е л я м и  д о л ж н ы  к о н т р о л и р о в а т ь с я ;

-  т о ч н о с т ь  в з в е ш и в а н и я  п р о б ы  д л я  а н а л и з а  д о л ж н а  с о с т а в л я т ь  

±  0 , 0 0 0 5  г.

Т е х н и к а  б е з о п а с н о с т и

П р и  в ы п о л н е н и и  а н а л и з а  н е о б о д и м о  с о б л ю д а т ь  п р а в и л а

т е х н и к и  б е з о п а с н о с т и  п р и  в е д е н и и  л а б о р а т о р н ы х  работ*3 и  п р а в и л а  

э к у п л у а т а ц и и  э л е к т р о у с т а н о в о к 8 .
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